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BASF Aktiengesellschafl 2 6. November 2002 

B02/0592 IB/SF/ewe 



KontinuierUche Verfahren und Reaktor zur Herstellung von Alkylaminen 



Die Erfindung betrifft einen Reaktor und Verfahren zur Herstellung von Alkylaminen 
durch Umsetzung von C M -Alkanolen mit Ammoniak in der Gasphase in Gegenwart eines 
formselektiven Festbettkatalysators. 

Insbesondere betriffi die Erfindung die Umsetzung von Methanol mit Ammoniak zur 
Herstellung von Memylaminen, vorzugsweise mit einer Selektivitat fur Dimethylamin 
(DMA), die hoher ist als im thermodynamischen Gleichgewicht. 

Die klassische Synthese von Monomemylamin (MMA), Dimethylamin (DMA) und 
Trimethylamin (TMA) erfolgt aus Ammoniak und Methanol in der Gasphase an amorphem 
mcht-formselektivem SiUca-Alumina (Mischformen von Aluminium- und Siliziumoxid) 
bei Drttcken von 15 bis 50 bar. Bei der Anwendung von hoheren Temperaturen (350 bis 
ca. 500 °C) stellt sich an diesen heterogenen Katalysatoren das thermodynamische 
Gleichgewicht ein oder wird naherungsweise erreicht, wenn die Verweilzeit im Reaktor bei 
gegebenem Druck und gegebener Zulauftemperatur hinreichend ist. Charakteristisch fur 
diese "Gleichgewichtskatalysatoren" ist ein Anteil an Trimemylamin im Reaktoraustrag 
bezogen auf die Summe von Monomethylamin, Dimethylamin und Trimemylamin, von 40 
bis 60 Gewichtsprozent. Die Produktverteilung ist abhangig von der Temperatur und vom 
N/C-Verhaltnis. Der Anteil von Trimethylamin am Produktgemisch lasst sich dabei 
reduzieren, wenn ein hoherer Uberschuss an Ammoniak (groBeres N/C-Verhaltnis) im 
Reaktionsgemisch enthalten ist. Wenn der Anteil an Monomethylamin und/oder 
Dimethylamin am gewunschten, nach der bekannten Aufarbeitung entnommenen 
Produktgemisch gr6Ber ist als es dem Reaktoraustrag entspricht, miissen sowohl das 
Uberschussige Trimethylamin als auch das nicht umgesetzte Ammoniak zuriick in den 
Reaktor gefahren werden, wobei groBe Ammoniak- und Trimemylainin-Kreislaufe 
entstehen. 



# 
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Der weltweite TMA-Verbrauch liegt bezogen auf die Gesamtmenge der Methylamine bei 
10 bis 20 Gew.-%. Es ist wttnschenswert, den Anteil an DMA und MMA ohne 
RUckfuhrung des Reaktionsgemisches zu erhdhen. Dies gelingt durch die Verwendung von 
formselektiven Zeolith-Katalysatoren wie Mordenit, ZK-5, Rho, Erionit, Chabazit, 
Ferrierit, Clinoptilolit bei Temperaturen von 250 bis 400 °C. Man erhalt ein 
Produktgemisch, das vorwiegend aus Di- und Monomethylamin besteht und nur wenig 
Trimethylamin enthalt. GemaB EP-A-1 077 084 wird an einem formselektiven H- 
Mordenit-Katalysator, bei einem N/C-VerhMltnis von 1,9, einem Reaktionsdruck von 20 
bar, einer Temperatur von 320 °C, und einer Belastung GHSV von 2500 h" 1 nach 6 h ein 
Methanol-Umsatz von 99.2% gemessen, wobei das Produktgemisch ein 
MMA/DMA/TMA-Verhaltnis von 32/52/16 Gew.-% besitzt. Wenn Dimethylamin den 
groBten Teil am gewttnschten, nach der bekannten Aufarbeitung entnommenen 
Produktgemisch bildet, lassen sich so die destillativ abzutrennenden und in den Reaktor 
zurttck zu fahrenden Mengen deutlich verringern im Vergleich zur Synthese an den nicht- 
formselektiven"Gleichgewichtskatalysatoren". 

Aus Untersuchungen der Selektivitat bezttglich Dimethylamin bei Verwendung von 
formselektiven Mordenit-Katalysatoren konnte festgestellt werden, dass bei einer 
Temperatur von 320 °C und einem N/C-Verhaltnis von 1,2 bis 2,0 der Anteil an DMA 
etwa 60 Gew.-% betragt. Da die Menge an Ammoniak ohne Veranderung der Selektivitat 
variiert werden kann, ist es wttnschenswert, ein kleines N/C-Verhaltnis einzustellen, da 
dann weniger Ammoniak destillativ abgetrennt und in den Reaktor oder einen zweiten 
Reaktor mit einem "Gleichgewichtskatalysator" zurttck gefahren werden muss. Die 
Verwendung von N/C-Verhaltnissen kleiner als 0,8 sollte vermieden werden, da die 
Bildung von Nebenprodukten auftritt, die den Katalysator desaktivieren (Verkokung). 

Die Standzeit des Zeolith-Katalysators ist umso besser, je geringer die Differenz zwischen 
Austrittstemperatur und Eintrittstemperatur des Reaktors ist, bevorzugt unter 60 °C. Zu 
hohe Austrittstemperaturen bzw. "Hot-Spots" im Reaktor ftihren zu einer Abnahme des 
DMA- und einer Zunahme des TMA-Anteils im Produktgemisch. US 4,398,041 beschreibt 
ein Verfahren, bei dem der Reaktorzulauf durch ttberschttssiges Ammoniak verdflnnt wird, 
urn die TemperaturerhShung in dem adiabat betriebenen Reaktor zu verringern. Der groBe 
Oberschuss an Ammoniak (N/C-Verhaltnis von > 2,0) ist mit dem erheblichen Nachteil 
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verbunden, dass grofie Mengen an Ammoniak destiUativ abgetrennt und in den Reaktor 
zuriick gefahren warden mtlssen. 

Vorteilhafter fur die Synthese von Methylaminen mit fonnselektiven Zeolith-Katalysatoren 
ist daher eine Reaktorfahrweise, bei der die durch die Reaktion erzeugte Waime ganz oder 
teilweise durch in den Reaktor eingebaute Warmeubertrager abgefuhrt wird, urn die 
Differenz zwischen Austrittstemperatur und Eintrittstemperatur zu begrenzen. EP-B-0 763 
519 beschreibt die Synthese von Methylaminen in einem oder mehreren Reaktoren, der/die 
in zwei oder mehrere Einzelbetten unterteilt ist/sind, die parallel oder in Serie angeordnet 
sind. Die Warmeabfuhr erfolgt durch Ktihlung des Reaktionsgemisches zwischen diesen 
Einzelbetten. Die Parallelanordnung von Einzelbetten, zwischen denen sich ein Warme 
abfuhrendes Medium befindet, wird beispielsweise mit Rohrbundelreaktoren reaUsiert. 

Die Synthese von Memylaminen in Rohrbundelreaktoren ist auch in EP-A-0 593 086 
beschrieben. 

In Rohrbundelreaktoren befinden sich die Katalysatorausschiittung und das 
Reaktionsgemisch innerhalb der Rohre und das Kuhlmedium auBerhalb der Rohre. Bei der 
Synthese von Methylaminen betragt der Druck im Reaknonsmedium i.a. 15 bis 25 bar. Bei 
einer Synthesetemperatur von 320 °C, betragt der Druck des Kuhlmediums ca. 100 bar, 
wenn mit siedendem Wasser gekuhlt wird. Beim Rohrbiindelreaktor muss daher der 
Auslegungsdruck der Reaktorwand etwa 100 bar betragen. 

Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist die Bereitstellung von Reaktoren und Verfahren 
zur Herstellung von Alkylaminen durch Umsetzung von Alkanolen mit Ammoniak in der 
Gasphase in Gegenwart von fonnselektiven Festbettkatalysatoren, die die Nachteile der 
bestehenden Verfahren vermeiden und insbesondere einen geringeren apparativen 
Aufwand erforderri. 

Die Aufgabe wird erfindungsgemaB gel6st durch ein kontinuierliches Verfahren zur 
Herstellung von Alkylaminen durch Umsetzung von C^-Alkanolen mit Ammoniak in der 
Gasphase in Gegenwart eines fonnselektiven Festbettkatalysators in einem gektthlten 
Reaktor, bei dem der formselektive Festbettkatalysator im Reaktor in einem einzigen 
zusammenhangenden Festbett vorliegt und innerhalb des Festbettes Rohre verlaufen, durch 
die KiUilmittel geleitet werden, urn die Temperatur des Festbettes zu regeln. 



# 
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Es wurde erfindungsgemaB gefunden, dass die Bauweise eines Festbettreaktors fur die 
Synthese von Alkylaminen so gewahlt werden kann, dass die Katalysatorschuttung ein 
einziges zusammenhangendes Bett bildet, in dem oder zwischen dem sich Rohre befinden, 
innerhalb derer sich das Kiihlmedium befindet. Der Vorteil besteht darin, dass der 
Auslegungsdruck des Reaktormantels und der Reaktorhauben nur dem produktseitigen 
Druck entsprechen muss. Nur die Rohre, die das Kiihlmedium enthalten, miissen auf den 
hoheren Druck des Kuhlmediums ausgelegt werden. Ebenfalls auf diesen Druck ausgelegt 
werden mussen die Vorrichtungen zum Verteilen, Sammeln und Abfuhren des 
Kuhlmediums. Die Wanddicke des Reaktormantels kann dadurch wesentlich reduziert 
werden, was zu wesentlich geringeren Kosten und zu einem wesentlich geringeren 
Gewicht des Reaktors fuhrt. Die Rohre fur das Kuhlmedium werden vorteilhaft in 
gewickelter Form eingesetzt, da bei dieser Auslegung Spannungen durch unterschiedUche 
Warmeausdehnungen von Apparatewand und Kuhlrohren praktisch nicht von Bedeutung 
sind. Besondere Vorteile ergeben sich aus einer Kombination dieser Reaktorauslegung mit 
formselektiven Katalysatoren. 

Die Rohre konnen erfindungsgemaB jede geeignete oder gewiinschte Geometrie aufweisen. 
Vorzugsweise haben die Rohre einen Querschnitt, der keine Ecken aufweist. 
Beispielsweise kann der Rohrquerschnitt kreisformig oder elhpsenformig sein. Der 
Rohrdurchmesser betragt vorzugsweise 1 bis 5 cm. 

Geeignete Reaktoren sind beispielsweise in EP-A-0 534 195 beschrieben. Sie konnen unter 
anderem zur Herstellung von Methylaminen aus Methanol und Ammoniak eingesetzt 
werden. 

Durch die Rohre kann jedes beliebige geeignete Kuhlmittel gefuhrt werden, das eine 
effiziente Warmeaufhahme und Ableitung sowie einen eflizienten Transport des 
Kuhlmediums erlaubt. Geeignete Kuhlmittel sind beispielsweise Wasser, wassrige 
LQsungen, die z.B. Glykole enthalten konnen, oder Salzschmelzen. Vorzugsweise erfolgt 
die Kuhlung durch Siedewasserkuhlung, so dass das Kuhlmittel Wasser ist oder ganz 
Uberwiegend Wasser enthalt. 



Vorzugsweise betragt der Druck im Kuhlmittel 40 bis 220 bar, besonders bevorzugt 60 bis 
150 bar, und der Druck im Katalysator-Festbett 10 bis 50 bar, besonders bevorzugt 15 bis 
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30 bar. Beispielsweise kann der produktseitige Druck im Reaktor etwa 25 bar betragen, 
wShrend der Druck des Kiihlmediums etwa 100 bar bei Siedewasserkublung betragen 
kann. 

Die Geometrie der Auslegung der Kuhlmittelrohre im Reaktor kann beliebig gewahlt 
werden, solange eine effiziente Warmeabruhr erreicht wird. Die Geometrie wird 
vorzugsweise so gewahlt, dass sich im Katalysator-Festbett eine moglichst gleichmafiige 
Temperaturverteilung einstellt. Die Auslegung und der Betrieb der Kuhlung werden 
vorzugsweise so gesteuert, dass die Differenz zwischen Austrittstemperatur und 
Eintrittstemperatur des Reaktors unterhalb von 60 °C, besonders bevorzugt unterhalb von 
35 °C liegt. 

Geeignete Reaktoren sind beispielsweise Linde-Isothermreaktoren oder vergleichbare 
Nickelreaktoren, wie sie auch in DE-A-34 14 717 und EP-A-0 534 195 beschrieben sind. 
Sie werden ublicherweise isotherm betrieben. 

Geeignete Dimensionierungen des Reaktors und der Rohre fur das Ktihlmittel sind dem 
Fachmann bekannt. 

Die Erfindung betrifft auch einen Reaktor zur Umsetzung von Ci^t-Alkanolen mit 
Ammoniak in der Gasphase zur Herstellung von Alkylaminen, enthaltend einen 
formselektiven Festbettkatalysator, bei dem der Festbettkatalysator im Reaktor in einem 
einzigen zusammenhangenden Festbett vorliegt und innerhalb des Festbettes Rohre 
verlaufen, durch die ein Kuhlmittel geleitet werden kann. 

Der Reaktor wird vorzugsweise aus metallischen Werkstoffen wie Edelstahl aufgebaut. 
Die Wandstarken werden dabei so gewShlt, dass die vorstehend angegebenen 
Druckverhaltnisse moglich sind. 

Im Reaktor bildet die Katalysatorschtittung ein einziges zusammenhangendes Bert. Dies 
bedeutet, dass keine einzelnen Bereiche oder Inseln der Katalysatorschtlttung im Reaktor 
vorliegen, sondern die Schiittung insgesamt zusammenhangend ausgebildet ist. 

Die Aufgabe wird femer erfindungsgemaB gelfist durch ein kontinuierliches Verfahren zur 
Herstellung von Alkylaminen durch Umsetzung von C M -Alkanolen mit Ammoniak in der 
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Gasphase in Gegenwart eines formselektiven Festbettkatalysators in einem Reaktor, bei 
dem ein Teil der in den Reaktor eingeftthrten C M -Alkanole, des Ammoniaks oder von 
Gemischen davon dem Katalysator-Festbett an mindestens einer Stelle zugefuhrt wird, an 
der ein bereits umgesetztes Reaktionsgemisch aus C M -Alkanolen und Ammoniak vorliegt, 
das eine hohere Temperatur als die zugefuhrten C M -Alkanole, Ammoniak oder Gemische 
davon aufweist. 

Bei dieser Ausfuhrungsform wird ein Teil des Reaktorzulauf-Gemisches oder ein Teil der 
zulaufenden Menge einzelner Komponenten anstatt am Eingang des Reaktors im Inneren 
des Reaktors, vorzugsweise in den ersten 2/3 der Katalysatorschiittung dem bereits 
teilweise umgesetzten Reaktionsgemisch zugesetzt. Die Temperatur der im Inneren 
zugesetzten Teilmengen ist kleiner als die Temperatur des bereits teilweise umgesetzten 
Reaktionsgemisches an der Stelle des Reaktors, an der die Zugabe erfolgt Vorzugsweise 
werden 30 bis 90 %, besonders bevorzugt 50 bis 80 % der in den Reaktor einzufuhrenden 
Ausgangsstoffe anstatt am Eingang des Reaktors im Inneren des Reaktors zugesetzt. Die 
Temperatur der zugesetzten Ausgangsstoffe ist vorzugsweise urn mindestens 40 °C, 
besonders bevorzugt urn mindestens 70 °C niedriger als die an der Stelle der Zugabe 
herrschenden Temperatur des Katalysatorbetts. Die Zufuhr kann an einer oder mehreren 
Stellen entlang des Katalysatorbetts erfolgen. Vorzugsweise wird die Zufuhr so geregelt, 
dass sich eine weitgehend homogene Temperaturverteilung im gesamten Katalysatorbett 
einstellt. Die im Katalysatorbett zudosierte Menge der Ausgangsstoffe kann damit zur 
Aufhahme der frei werdenden Reaktionsenergie eingesetzt werden. 

Weiterhin wird die Aufgabe erfindungsgemaB gelost durch ein kontinuierliches Verfahren 
zur Herstellung von Alkylaminen durch Umsetzung von C M -Alkanolen mit Ammoniak in 
der Gasphase in Gegenwart eines formselektiven Festbettkatalysators in einem Reaktor, 
bei dem ein Teil der C M -Alkanole, des Ammoniaks oder von Gemischen davon in 
fliissiger Form so in den Reaktor eingefuhrt wird, dass eine Verdampfung auf dem 
Katalysator-Festbett stattfindet. Bei dieser Ausfuhrungsform wird ein Teil des 
Reaktorzulauf-Gemisches oder ein Teil der zulaufenden Mengen einzelner Komponenten 
in fliissiger Form zugegeben. Die Fliissigkeiten verdampfen im Reaktor bzw. auf dem 
Festbettkatalysator. Vorzugsweise werden 5 bis 70 %, besonders bevorzugt 10 bis 50 % 
der insgesamt in den Reaktor einzufuhrenden Ausgangsstoffe in fliissiger Form zugefuhrt. 
Geeignete Vorrichtungen zum ZufUhren der fliissigen Ausgangsstoffe sind bekannt. Durch 
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die Warmeaumahme an der Stelle der Zufiihr kann das Katalysator-Festbett entsprechend 
abgekiihlt werden. 

Die Aufgabe wird weiterbin erfindungsgemaB gelQst durch ein kontinuierliches Verfahren 
zur Herstellung von Alkylaminen durch Umsetzung von C M -Alkanolen mit Ammoniak in 
der Gasphase in Gegenwart eines formselektiven Festbettkatalysators in einem Reaktor, 
dadurch gekennzeichnet, dass dem Katalysator-Festbett zusatzlich ein 
Warmetragermedium zugefuhrt wird, das gegeniiber den CWAlkanolen und Ammoniak 
und den Reaktionsprodukten inert ist und/oder die Aktivitat und Selektivitat des 
Katalysators nicht wesentlich beeinflusst. Dabei werden eine oder mehrere andere 
Komponenten dem Reaktorzulauf-Gemisch in einer Menge zugegeben, die geeignet ist, 
einen Teil der bei der Reaktion entstehenden Warme aufeunehmen. Die zugegebene 
Komponente ist chemisch inert gegenttber den anderen Komponenten in der Synthese von 
Alkylaminen und/oder beeinflusst die Selektivitat der Reaktion nicht. Sie beeinflusst 
vorzugsweise die Aktivitat und Selektivitat des Katalysators nicht wesentlich oder gar 
nicht. Beispielsweise wird als Warmetragermedium Wasser oder eine wassrige Losung 
eingesetzt, die einen Wasseranteil von mindestens 50%, bevorzugt mindestens 80%, 
enthalt. 



Die Menge des zugegebenen Warmetragermediums richtet sich nach den praktischen 
Erfordernissen der Warmeabfuhrung im Reaktor. Aus dem Produktstrom kann das 
Warmetragermedium durch geeignete Verfahren wie Destination in einfacher Weise 
abgetrennt werden. 



Im erfindungsgemaSen Verfahren werden C M -Alkanole, vorzugsweise C^-Alkanole, 
insbesondere Methanol eingesetzt. Die Alkanole werden mit Ammoniak umgesetzt. Das 
N/C-Verhaltnis, d.h. das Verhaltnis der Anzahl von N-Atomen zu C-Atomen bei 
Verwendung von Methanol betragt dabei vorzugsweise 0,8 bis 3,5, besonders bevorzugt 
1,0 bis 2,5, insbesondere 1,2 bis 2,0. ffierdurch lasst sich erfindungsgemaB verbindern, 
dass grSBere Ammoniak-Ruckfuhrstrome entstehen. Zudem kann die Bildung von 
Nebenprodukten verhindert werden, die den Katalysator desaktivieren k6nnen. 

ErfindungsgemaB werden formselektive Katalysatoren, insbesondere Zeolithe, eingesetzt. 
Es konnen auch Silico-Alumino-Phosphate (SAPO) eingesetzt werden. Beispiele 
geeigneter formselektiver Katalysatoren sind Mordenit, ZK-5, Zeolith-Rho, Erionit, 
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Chabazit, Ferrierit, Clinoptilolit, SAPO-34, ZSM-5, ZSM-11, ZSM-21, ZSM-35, NU-85, 
Offretit, Zeohth-Y und weitere Katalysatoren, wie sie in Catalysis Today 37 (1997), Seiten 
71 bis 102, speziell Tabelle 4 auf Seite 76 beschrieben sind. Auch die anderen in dieser 
Literaturstelle genannten formselektiven Katalysatoren k6nnen eingesetzt werden. Fur 
modifizierte Zeolith-Katalysatoren (Mordenite) kann auf US 4,485,261, US 4,578,516, US 
4,582,936 und EP-A-0 342 999 verwiesen werden. Es handelt sich urn modifizierte 
Zeolithe, die sich von den natttrlichen oder synthetischen Mordeniten ableiten und 
chemisch modifiziert sind, urn den Kationengehalt, insbesondere den Gehalt an Alkali- und 
Erdalkaliionen, einzustellen und nachfolgend dampfbehandelt sind. Fiir weitere geeignete 
Mordenit-Katalysatoren kann auf EP-A-1 077 084 verwiesen werden. In dieser Schrift, wie 
auch in US 4,398,041, EP-A-0 593 086 und EP-A-0 763 519 sind geeignete 
Umsetzungsbedingungen angegeben. Beim Einsatz formselektiver ZeoUth-Katalysatoren 
wird vorzugsweise bei einer Temperatur im Bereich von 200 bis 500 °C, besonders 
bevorzugt von 250 bis 400 °C gearbeitet. Der Reaktionsdruck betragt vorzugsweise 5 bis 
50 bar, besonders bevorzugt 10 bis 40 bar, insbesondere 15 bis 30 bar. 

Die Katalysatorbelastung (GHSV) betragt vorzugsweise 250 bis 5000 Nl/licath. 

Der Katalysator wird erfindungsgemSB in Form eines Festbetts aus einer 
Katalysatorschuttung eingesetzt. Dabei konnen die Katalysatorteilchen jede beliebige 
Geometrie aufweisen. Es handelt sich beispielsweise um Extrudate, Tabletten, Prills oder 
um Granulat. Der Katalysator kann vollstandig aus Aktivkomponente bestehen oder 1 bis 
60 Gew.-% Bindemittel enthalten. Ubliche Bindemittel sind Oxide der Elemente 
Aluminium, Silicium, Titan und Zirkon sowie Tonen wie Montmorillonit und Kaolin. 

Vorstehend sind unterschiedliche erfindungsgemaBe Ausfuhrungsformen beschrieben 
worden. Diese Ausfuhrungsformen kSnnen auch miteinander kombiniert werden. 
Beispielsweise kQnnen die erfindungsgemaBe Katalysatorauslegung und die Zudosierung 
von Ausgangsstoffen oder Kuhlmedien an unterschiedhchen Stellen des Reaktors 
miteinander kombiniert werden. Auch die Kombination der Zuftihrung von 
Ausgangsstoffen und Kuhlmedien kann miteinander kombiniert werden. 

Die in den Reaktor eingefUhrten C M -Alkanole, Ammoniak oder Gemische davon kennen 
radial zur Langsachse des Reaktors gefuhrt werden, z. B. zentripetal. Eine derartige 
Ausfuhrungsform ist beispielsweise in EP-A-0 534 1 95 beschrieben. 
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Bevorzugt wird eine Reaktionsfahrweise, bei der die Differenz zwischen 
Austrittstemperatur und Eintrittstemperatur unterhalb von 60 °C, bevorzugt unterhalb von 
35 °C liegt, das N/C-Verhaltnis im Bereich von 0,8 bis 3,5, bevorzugt von 1,0 bis 2,5, 
5 insbesondere 1,2 bis 2,0 betragt und formselektive Zeolith-Katalysatoren eingesetzt 
werden. 

Mit dem erfindungsgemafien Verfahren ist insbesondere die Herstellung von 
Methylaminen aus Methanol und Ammoniak mit einer hohen Selektivitat fur 
1 0 Dimethylamin moglich. 
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BASF Aktiengesellschaft 26. November 2002 

B02/0592 IB/SF/ewe 

Patentanspriiche 

1. Kontinuierliches Verfahren zur Herstellung von Alkylaminen durch Umsetzung 
von Ci^-Alkanolen mit Ammoniak in der Gasphase in Gegenwart eines 
formselektiven Festbettkatalysators in einem gekiihlten Reaktor, dadurch 
gekennzeichnet, dass der formselektive Festbettkatalysator im Reaktor in einem 
einzigen zusammenhangenden Festbett vorliegt und innerhalb des Festbettes Rohre 
yerlaufen, durch die Kuhlmittel geleitet werden, urn die Temperatur des Festbettes 
zu regeln. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass die Ktihlung durch 
Siedewasserkuhlung erfolgt. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass der Druck im 
Kuhlmittel 40 bis 220 bar betragt und der Druck im Katalysator-Festbett 10 bis 50 
bar betragt. 

4. Reaktor zur Umsetzung von Q^-Alkanolen mit Ammoniak in der Gasphase zur 
Herstellung von Alkylaminen, enthaltend einen formselektiven Festbettkatalysator, 
dadurch gekennzeichnet, dass der Festbettkatalysator im Reaktor in einem einzigen 
zusammenhangenden Festbett vorliegt und innerhalb des Festbettes Rohre 
verlaufen, durch die ein Ktihlmittel geleitet werden kann. 

5. Kontinuierliches Verfahren zur Herstellung von Alkylaminen durch Umsetzung 
von Ci-4-Alkanolen mit Ammoniak in der Gasphase in Gegenwart eines 
formselektiven Festbettkatalysators in einem Reaktor, dadurch gekennzeichnet, 
dass ein Teil der in den Reaktor eingefiihrten Ci-4-Alkanole, des Ammoniaks oder 
von Gemischen davon dem Katalysator-Festbett an mindestens einer Stelle 
zugeftihrt wird, an der ein bereits umgesetztes Reaktionsgemisch aus 
Alkanolen und Ammoniak vorliegt, das eine hohere Temperatur als die zugefuhrten 
CM-Alkanole, Ammoniak oder Gemische davon aufweist 



6. 



Kontinuierliches Verfahren zur Herstellung von Alkylaminen durch Umsetzung 
von Ci^-Alkanolen mit Ammoniak in der Gasphase in Gegenwart eines 
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formselektiven Festbettkatalysators in einem Reaktor, dadurch gekennzeichnet, 
dass ein Teil der Ci-4-Alkanole, des Ammoniaks oder von Gemischen davon in 
flussiger Form so in den Reaktor eingefuhrt wird, dass eine Verdampfung auf dem 
Katalysator-Festbett stattfindet 

Kontinuierliches Verfahren zur Herstellung von Alkylaminen durch Umsetzung 
von Ci-4-Alkanolen mit Ammoniak in der Gasphase in Gegenwart eines 
formselektiven Festbettkatalysators in einem Reaktor, dadurch gekennzeichnet, 
dass dem Katalysator-Festbett zusatzlich ein Warmetragermedium zugefuhrt wird, 
das gegeniiber den Ci-4-Alkanolen und Ammoniak und den Reaktionsprodukten 
inert ist und/oder die Aktivitat und Selektivitat des Katalysators nicht wesentlich 
beeinflusst. 

Verfahren nach Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet, dass das 
Warmetragermedium Wasser ist oder enthalt. 

Verfahren nach einem der Anspruche 5 bis 7, dadurch gekennzeichnet, dass es in 
einem Reaktor gemaB Anspruch 4 durchgefuhrt wird. 

Verfahren nach Anspruch 9, dadurch gekennzeichnet, dass die in den Reaktor 
eingeftihrten Ci^-Alkanole, Ammoniaks oder Gemische davon radial zur 
Langsachse des Reaktors gefuhrt werden. 
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BASF Aktiengesellschafl 26. November 2002 

B02/0592 IB/SF/ewe 

Zusammenfassung 

Das kontimrierliche Verfahren zur Herstellung von Alkylaminen durch Umsetzung von 
Ci-4-Alkanolen mit Ammoniak in der Gasphase in Gegenwart eines formselektiven 
Festbettkatalysators in einem gekuhlten Reaktor, ist dadurch gekennzeichnet, dass der 
formselektive Festbettkatalysator im Reaktor in einem einzigen zusammenhangenden 
Festbett vorliegt und innerhalb des Festbettes Rohre verlaufen, durch die Kxihlmittel 
geleitet werden, urn die Temperatur des Festbettes zu regebi. 




